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ANSP ROCHE 

lD Verfahren 2ur Untersuchung von hochsiedenden Produkten 
durch Destination, dadurch gekennzeichnet , daB ein 
IS an sich bekanntes, kontinuierlich ablaufendes Kurzweg- 
Destillationsverfahren angewendet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS 
aus einem VorratsgefSB (11) iiber eine Dosierpumpe (16) 
und ein Oberstromventil (22) zugeftlhrtes Rohprodukt dem 
Kurzweg-Destillationsverf ahren unterworfen wird und daB 
mindestens ein Teil dieser der Zufiihrung des Rohproduktes 
dienenden Bauteile, die Kurzweg-Destillationsanlage , 
der Destillatauslauf und der Riickstandsauslauf unabhangig 
voneinander beheizt und wahlweise auf unterschiedliche 
Temper atur en eingestellt verden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafl das Rohprodukt nilt einemRollenwischersystem auf der 
Verdampferfiache der Kurzweg-Destillationsanlage verteilt 
wird . 

4. Vorrichtung zur Durchftihrung des Verfahrens nach 
Anspruch 1, 2 'oder 3, gekennzei--hnet durch eine an sich 
bekannte Kurzweg-Desti nations einrichtung (1) . 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daJ3 
zur Einspeisung des Rohproduktes in die Kurzweg- 
Destillationseinrichtung (1) ein VorratsgefaB (11), eine 
Dosierpumpe (16) und eine mi t einera OberstrSmventil (22) 
ausgeriistete Zufiihrungsleitung (21) vorgesehen sind. 
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6 Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet , daB 
die der Einspeisung des Rohproduktes dienenden Bauteile 

5 (11, 16, 21) gemeinsam beheizbar sind. 

7 vorrichtung nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeich- 
* net, daB das VorratsgefaB (11), die Dosierpumpe (16) und 

die zufuhrungsleitung (21) jeweils mit hintereinander 
geschalteten Heizxnanteln (12, 17, 25) ausgerUstet und 
mit einem Heizthermostaten (26) .rerbunden sind. 

vorrichtung nach einem der Anspriiche 4 bis 7 , dadurch 
gekennzeichnet, daB die Kurzweg-Destillationseinrichtung , 
der Destillatauslauf und der RUckstandsauslauf mxt 
voneinander getrennten HeizmSnteln versehen sind und daB 
diesen HeizmSnteln jeweils ein unat,hangiger Heizthermosta^ 
zugeordnet ist. 
9 vorrichtung nach einem der Ansprxiche 4 bis 8, dadurch 
20 * gekennzeichnet, daB das VorratsgefSB (11) mit einer 
MeBburette zur schnellen und exakten Bestinunung des 
Dosierstromes ausgeriistet ist. 

10. vorrichtung nach einem der Anspriiche 4 bis 9 , dadurch 
25 gekennzeichnet, dafi dem Destillatauslauf und dem Ruck- 

standsauslauf jeweils eine Sammelkammer mit einem 
Karussell fUr mehrere ProbenglMser zugeordnet sind. 

11. vorrichtung nach einem der Anspriiche 4 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Kurzweg-Destillationseinrxchtung 
(1) mit einem Rollenwischsystem (3) zur Verteilung des 
Rohproduktes auf der Verdampf erflache ausgeriistet ist. 

12. vorrichtung nach" einem der ^nsprUche 4 bis ii, dadurch 
gekennzeichnet, daB der der Evakuierung der Kurzweg- 
Destillationseinrichtung dienende Pumpstand sowxe dxe 

Versorgungs-, Kontroll- und MeBgerEte ^^^^'^l^^^ '^^^^^^s 
Schrank (53) untergebracht sind und daB der Destxllatxons 
teil an einer Seitenwand des Schrankes montiert ist. 
13 Vor.ichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
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Verf ahren und Vorrichtung zur Untersuchung von 
hochsiedenden Prpdukten durch Destination 

Die Erf indung betrifft ein Verf ahren zur Untersuchung von 
hochsiedenden Produkten durch Destination. AuBerdem be^ieht 
sich die Erfindung auf eine fxir die DurchfQhrung dieses 
Verf ahr ens geeignete Vorrichtung. Unter hochsiedenden • 
Prodxikten sollen insbesondere Erd51, Kohleol, Bitumen, 
Asphalt u, dgl. verstanden werden, 

20 Die bisher z. B, in den MineralCllabors angewandten 
Destillationsmethoden erlauben, Destillatfraktionen mit 
einem atmospharischen Siedepunkt bis 500^ C zu erzeugen. 
Dabei wird durch den Anschlufl einer Vakuumpiampe der Druck 
in der Apparatur so weit erniedrigt, dafi der aedepunkt an 

2S die untere Grenze der Zerset zungs temper atur abgesenkt wird. 
Da aus physikalischen Griinden bei diesem Destillationsvorgang 
der Druck nicht weiter gesenkt werden kann, sind die noch 
hoher siedenden Anteile nicht mehr durch Destination zu 
gewinnen. Abgesehen davon, daB zur Erzeugung eines Siede- 
schnittes zwischen ca. 450 und 500*^ C der Rtickstand sich 
bereits deutlich zersetzt, wird bei noch hSherer Temperatur 
auch das Destillat thermisch so weit geschSdigt, daB keine 
reproduzierbaren VeVhSltnisse mehr gegeben sind. Ober e'^en 
atmospharischen Siedepunkt von 500° C ist man deshalb bisher 
nicht hinausgegangen. Damit verbleiben im RUckstand dieser 
Destillationen wesentllche Anteile, die einer weitergehcnden 
Untersuchung entzogen werden. 
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5 Ein weiterer Nachtell der in Mineralollabors gebrauchlichen 
Destillationsmethode besteht darin, daB diese diskontinuier- 
lich ablSuft. Soli bei dieser vorbekannten Destination zur 
Erzeugung von groBeren Des tillatmengen der Blaseninhalt 
vergroBert werden, dann ergeben sich langere Destillations- 
zeiten. Die damit verbundenden groBeren Schichthdhen fiihren 
2U ungiinstigen Temperaturprof ilen in der Flvissigkeit. Das 
Ergebnis ist eine starkere Zersetzung und ein friiheres 
Abknicken der Siedekurve. Damit ergibt sich eine Abhangigkeit 
des Destillationsergebnisses vom Blaseninhalt. 

15 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
verbessertes Verfahren zur Untersuchung von hochsiedenden 
Produkten durch Destination anzugeben« Insbesondere sollen 
An telle dieser Produkte mit atmospharischen Siedepunkten von 
^ liber 500^ C noch als Destillat gewonnen werden konnen. 

Erf indungsgemaB wird diese Aufgabe dadurch gelost, daB zur 
Destination des Produktes ein an sich bekanntes, kontinuier- 
lich ablaufendes Kurzweg-bestillationsverfahren angewendet 
wird. Der besondere Vorteil dieses Verfahrens liegt darin, 
daB der Druck so weit erniedrigt werden kann, daB auch 
Anteile mit einera atmosphSrischen Siedepunkt von bis zu 
7O0^ C noch zersetzungsfrei als Destillat gewonnen werden 
konnen, Der Grund dafUr liegt darin, daB beim Kurzweg- 
Destillationsverf ahren das Produkt auf einer beheizten 
^ Plache als diinner, stMndig bewegter Film ausgebreitet wird. 
Der Dampf schlagt sich an einem im kurzen Abstand davon ange- 
ordneten Kondensator nieder. Die Verweilzeit des Produktes auf 
der Verdampf erf labHe" "betragt dadurch nur einige Sekuriden und 
ist damit so kurz, daB der Riickstand sich nicht zersetzt. 

35 

Die in ihrer Struktur unveranderten Riickstandsanteile stehen 
damit fur weitergehende Untersuchungen zur Verf ugung. . Beim 
Kurzweg-Destillationsverf ahren ist dariiberhinaus wegen. der 
kontinuier lichen Fahrweise das Ergebnis von der insgesamt 
durchgesetzten Menge unabhSngig. 
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5 Eine erfindungsgemSBe Weiterbildung des Verfahrens besteht 
darin, daB aus einem VorratsgefaB iiber eine Dosierpumpe und 
ein «berstr5mventil zugefuhrtes Rohprodukt dem Kurzweg- 
Destillationsverf ahren unterworfen wird und daB mindestens 
ein Teil dieser der Zufuhrung des Rohproduktes dienenden 
io Bauteile, die Kurzweg-Destillationsanlage , der Destillat- 
auslauf und der Riickstandsauslauf unabhSngig voneinander 
beheizt und wahlweise auf unterschiedliche Temperaturen 
eingestellt werden. Dieses Verf ahren erlaubt es, nacheinander 
eine Mehrzahl von Destillationen bei def inierten Temperatur- 
es verbal tnissen vorzunehmen. Die Siedetemperatur kann z. B. 
dabei schrittweise jeweils um 20*^ C erhOht werden. Die 
Auswertung erfolgt in der Weise,.daB der prozentuale Ariteil 
einer einzelnen Destillatf raktion gegen die Temperatur 
aufgetragen wird. 

Vorteilhaft ist auBerdem, das Rohprodukt mit einem Rollen- 
wischsystem auf der Verdampf erf ISche der Kurzweg-Destilla- 
tionsanlage zu verteilen. Derartige Roilen systems mit 
vorzugsweise glatten, radial mit Spiel ge lager ten Roilen 
haben den Vorteil, daB sle sich der Starke der auf der 
Verdampferf lache befindlichen Produktsclxicht besser anzu- 
passen vermogen und daB die Verweilzeit des Produktes auf 
dem Wischsystem selbst in der gleichen GrOBenordnung liegt 
wie die verweilzeit des Produktes auf der Verdampf erf lache, 
die Roilen also einen hohen Selbstreinigungsef f ekt haben. 

Weitere Vorteile und Einzelheiten der Erfindung sollen 
anhand von in den Figuren 1 und 2 dargestellten Ausfuhrungs- 
beispielen fur Vorrichtungen zur DurchfUhrung des erfindungs- 
gemSBen Verfahrens erlSutert werden. . 

Bei dem in Figur 1 dargestellten FlieBschema ist die an sich 
bekannte Kurzweg-DestillationseinriChtung mit 1 bezeichnet. 
Sie umfaBt einen Glaszylinder 2, die Rollenwischer 3 und die 
konzentrisch eingebaute Kiihlwendel 4. Die Rollenwischer 
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bewirken die gewiinschte Filmverteilung auf der Innenwand 
des Glaszy Under s 2. Sie warden von aufien uber eine 
vakuumdichte Durchfiihrung von einem Getriebemotor 5 ange- 
trieben. Die Rollen selbst sind glatt und mit radialem Spiel 
gelagert . 

In Hohe der Rollenwischer 3 ist der Glaszylinder 2.doppel- 
wandig gestaltet und bildet dadurch einen Heizmantel 6 . Der 
Heizmantel 6 ist an den Olumwalzthermostaten 7 angeschlossen. 
Vorlauf- und Riicklauf temperatur des Heizmediums werden mit 
Hilfe der Temper a turmeBger ate 8 und 9 iiberwacht. 

Zur Bevorratung und Temperierung des Rohproduktes dient ein 
Vorratsgef aB 1 1 , das ebenf alls doppelwandig ausgebildet ist 
und dadurch einen Heizmantel 12 aufweist. In das Vorrats- 
gef SB 11 ist eine Meflbtirette 13 mit einem Schwimmer 14 
eingebaut. Die MefibUrette 13 ist in zwei Stellungen im 
Konus 15 einsetzbar. In einer Stellung steht der die Burette 
umgebende Vorrat mit ihrem Inneren in Verbindung. In dieser 
Stellung flillt sich die Burette mit Rohprodukt. In der 
anderen Stellung ist der Innenraum der Burette vom Roh- 
produktvorrat getrennt. In dieser Stellung steht nur der 
Btiretteninhalt mit der sich an das Vorratsgef aB 1 1 anschlie- 
Benden, als Zahnradpumpe ausgebildeten Dosierpumpe 1 6 in 
Verbindung. Mit Hilfe des Schwimmer s 14 und der.MeBskala 18 
auf der Biirette 13 kann in der letrztgenannten Stellung der 
Durchsatz pro Zeiteinheit schnell und exakt bestimmt werden • 
Auch die Dosierpumpe 16 ist mit einem Heizmantel 17 
versehen, 

Ober die Leitung "2*1 erfolgt die "Zuf iihrung des Rohproduktes 
von der Dosierpumpe 16 in die Kurzweg-tDestillationseinrich- 
tung 1. In diese Leitung 21 ist ein einstellbares Oberstrom- 
ventil 22 eingebaut. Mit Hilfe dieses Ventils kann die 
Fordermenge an die unterschiedlichen Viskosi-tStsverhaltnisse 

n 



15 



20 



25 



•ISCXXIO: <DE ^3039487A1.L> 



15 



20 



25 



3039487 



- 7 - 



des Produktes angepafit werden. Zur Oberwachung des FJirder- 
5 druckes und der Rohprodukttemperatur sind die Instrumente 
2 3 und 2 4 vorgesehen. 

Auch die Leitung 21 waist Uber ihrer gesamten Lange einen 
Heizmantel 25 auf. Dieser Heizmantel 25, der Heizmantel 17 
O der Dosierpumpe 16 und der Heizmantel 12 des Vorratsgef SBes 
11 sind durch Leitungen derart raiteinander verbunden, daB 
sie vom Heizmedium des UiHwaizthermostaten 26 nacheinander 
durchstromt werden. Der Anzeige der Temperatur dieses 
Thermostaten dient das Mefiinstrument 27. Die gewahlte 
Ausfiihrung der Begleitheizung iro gesamten EinlaGbereich 
sichert die fiir die FSrderkonstanz erf orderliche Viskositats- 
konstanz des Produktes iiber die gesam-te Destillationszfeit 
und die Reproduzierbarkeit. 

Beim dargestellten Ausftihrungsbeispiel sind zwei weitere 
Thermostaten 31 und 32, jeweils mit TemperaturmeBinstrumenter 
33 und 34, vorgeaehen, mit denen der Auslaufatutzen 35 fUr 
das Destillat und der Auslauf stutzen 36 fiir den Ruckstand 
separat temperiert werden. Dazu sind beide Auslauf stutzen 
35 und 36 jeweils wieder mit HeizmSnteln 37 und 38 ausge- 
rtlstet. Das Heizmedium des Thermostaten 32 durchstromt 
dariiberhinaus die zentrale Wendel 4 des Kurzwegverdampf ers 1 

An die Auslaufstutzen 35 und 36 sind vorzugsweise aus Glas 
bestehende Sammelkammern 41 und 4 2 zur Aufnahme der Produkte 
^ angeschlossen. In den Sammelkaimnern ist jeweils ein von 
auBen betatigbares Karussell 43 bzw. 44 untergebracht , 
In jedes der Karusselle sind eine Mehrzahl von Proben- 
glasern 45 einsetz-bar , so daB mehrere Fraktionen ohne 
Unterbrechung der Destination abgenommen werden kSnnen. 

35 

Der Evakuierung der Destillationsanlage dient ein Vakuum- 
pumpstand 46, bestehend aus einer Dif f usionspumpe 47 und 
einer Vorpumpe 48. Den Vakuumpumpen vorgeschaltet ist eine 
Tiefkiihlfalle 49. Der vom Pumpstand 46 erzeugte Druck ist 
mit Hilfe des DruckmeBinstrumentes 51 kontrollicrbar . 
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Zur Durchfiihrung einer Destination warden die Apparatur 
zuncLchst evakuiert, die Temper aturen in den verschiedenen 
Heizmanteln auf die erf order lichen Werte aufgeheizt und das 
Rohprodukt in das VorratsgefSB 11 eingefiillt. Sind die 
gewiinschten Temper aturwerte, 2. B. 50 bis 120*^ C im 
EinlaBbereich, 70 bis 1 50^ C am Riickstandsauslauf , 20 bis 
90^ C am Destillatauslauf und 50 bis 300^ C im Verdampfer- 
mantel 6, erreicht, dann werden die Dosierpumpe 16 und der 
Rollenwischer 3 eingeschaltet . Der Forderdruck sollte ca. 
2 bar betragen. Mit Hilfe der MeBburette, der Dosierpumpe 
und des Oberstromventils wird die gewiinschte Fordermenge 
eingeregelt und auf rechterhalten. 

Die wahrend der Anf ahrphase und vahrend der Zwischenlauf e 
anfallenden Destillat- und Riickstandsanteile werden fur das 
Destillationsergebnis nicht beriicksichtigt . Wenn sich alle 
Betriebsparameter im Gleichgewicht befinden, werden durch 
Drehen an den Karussellen 43 und 44 neue Probenglaser 45 in 
Position gebracht und die Zeit registriert. Nach einer 
entsprechenden Destillationsdauer , z. B. von 40 min, werden 
die ursprtlnglichen Vorlagen wieder in Position- gebracht, die 
Temperatur um beispielsweise 20° C erhSht und nach Wieder- 
einstellung der Gleichgewichtsbedingungen neue Produkt- 
vorlagen in Position gebracht. In .dieser Weise wird die 
Temperatur jeweils schrittweise erhoht und eine neue Fraktior 
gesammt. Infolge der Beheizung der Auslauf stutzen ist ein 
vollstandiges Auslaufen des Destillats und des Riickstandes 
sichergestellt. 

Mit Hilfe der angeschlossenen MeBinstrumente werden in 
regelmaBigen Abstanden Durchsatz^ Temperatur und Druck 
kontrolliert. Nachdem did^etzte Fraktion gesammelt wurde, 
werden die Forderpumpe und die Heizbngen abgeschaltet . 
Nach dem Belviften der Apparatur werden die Destillats- und 
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RUckstandsfraktionen gewogen. Die Auswertung erfolgt xn 
- der Weise, daB der prozentuale Anteil der einzelnen 

Destillatfraktionen gegen die Temperatar des Heizmantels 6 
des Kurzwegverdampfers 1 aufgetragen wird. 

Aus der Figur 2 ist der Aufbau einer Einrichtung zur Durch- 
10 fuhrung des erfindungsgemMBen Verfahrens ersichtlich. Er 
besteht aus einem Prof ilrahitienschrank 53, in dem der 
Vakuumpumpstand 46, die Heizthermostate 7, 26, 31 und 32 
sowie .Steuer-, Kegel- und Versorgungseinrichtungen ointer- 
gebracht sind. Auf der Frontseite befinden sich dxe 
15 Anzeigen 54 der verschiedenen MefigerSte. 

Die rechte Seitenwand 55 des Schrankes 53 ist als Montage- 
wand fiir den Destillationsteil ausgebildet und mxt den 
entsprechenden Konsolen und Durchbriichen versehen. Im 
20 einzelnen sind das Vorratsgef SB 11, der Kurzwegverdampf er 1 
und eine der Sammelkammern 41 erkennbar. Auch die Kuhl- 
falle 4 9 liegt auBerhalb des Schrankes 53, damit sie bequem 
zuganglich ist. Durch zwei .SchutzbUgel 56 (nur einer, 
der vordere, ist sichtbar) ist der Destillationsteil gegen 
25 BeschSLdigung geschUtzt. 
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